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Tama keksinto koskee uutta komposiitt ituotet- 
ta, joka koostuu kuitukiteisesta heterogeeni- 
sesta rakenteesta, joka koostuu: toisaalta 
suuresy maarasta kuituja, joilla on laajen- 
nettu ominaispinta ja hydrof iilinen Luonne, 
ja joiden pinnalla on oLeellinen maara mikro- 
fibrilleja, ja toisaalta saostetun kalsium- 
karbonaatin kiteista (PCC), jotka ovat oleel- 
lisesti jarjestaytyneet rakeiden ryhmiksi, 
joiden paaosa vangitsee mikrof ibrillit ja .on 
liittynyt niihin suoraan mekaanisella sidok- 
sella, jolla komposiittituotteella on sovel- 
lutuksia rakennusmateriaalien ja paperinval- 
mistuksen aloilla. 
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Uppfinningen avser en ny kompositprodukt 
bestAende av en f iberkristallin heterogenisk 
struktur bestAende av: A ena sidan ett stort 
antal fibrer med en okad specifik yta och 
hydrof ilisk karaktar, och som innehAller ett 
vasentligt antal mikrof ibriller pA sin yta, 
och A andra sidan av kristaller av ett ut- 
fallt karbonat (PCC), som ar vasentligt or- 
ganiserade till grupper av granuler, vars 
huvuddel f Angar mikrof ibrillerna och ar bun- 
den till dem direkt med en mekanisk bindning, 
vilken kompositprodukt har tillampningar pA 
omrAdet av byggnadsmaterialer och pappers- 
tillverkning. 
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Uusi komposiittituote, joka perustuu kuituihin ja tayteai- 
neisiin, ja menetelma tallaisen uuden tuotteen valmistami- 
seksi - En ny kompositprodukt p& has av fibrer och fyllnads- 
amnen, och ett forfarande for f ramstallning av en s&dan ny 
5 produkt 

Tama keksinto koskee kuitupoh jaisten tuotteiden alaa, joihin 
tuotteisiin on valttamatonta sisallyttaa tayteaineita, 
10 yleensa mineraalitayteaineita, maarattyjen f ysikaalisten 

ominaisuuksien antamiseksi niille tai muuten niiden valmis- 
tuskustannusten alentamiseksi. 

Esimerkkeja, jotka pitaisi mainita, ovat materiaalit , joita 
15 kaytetaan erityisesti rakennusalalla ja joilla on stabiili- 
suus-, inerttisyys-^ ja liekinkesto-ominaisuudet , ja joita 
voidaan kayttaa panelien, levyjen, arkkien, tiilien tai 
tiiliskivien muodossa. 

20 Olisi mainittava myos paperinvalmistusala paino-/kir joitus- 
paperien, koristepaperien, liekehtimattomien paperien ja 
vastaavien valmistukseen. 

Tallaisille tuotteille on pitkaan ollut ymmarrettya tarvet- 
25 ta, ja tekniikan tasolla on ollut erilaisia menetelmia nii- 
den saamiseksi. Voidaan ajatella, etta valmistusteknikka 
koostuu paaasiassa suspension , yleensa vesipoh jaisen suspen- 
sion valmistamisesta osaksi jalostetuista kuiduista, joihin 
lisataan tayteainetta hieno jakoisista mineraalituotteista, 
30 kuten kalsiumkarbonaatista, jonka hiukkaskoko on esimerkiksi 
valilla 0,5 ja 10 pm. 

Ongelma, joka on tallaisessa tekniikassa ratkaistava, on 
etta sidoksen muodostaminen kuitujen ja mineraalitayteainei- 
35 den valilla niin, etta saadulle tuotteelle, joka saadaan kun 
ainakin osa vesipoh jaisesta valiaineesta on poistettu, on 
lujuus tai koheesio, joka on sopusoinnussa kayton aikana 
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muodostuvien rasitusten, yleensa mekaanisten rasitusten 
kanssa. 

Tahan mennessa ainoa kaytetty menetelma koostuu yhden tai 
5 usean retentioapuaineen sisallyttamisesta suspensioon, jonka 
retentioapuaineen tarkoitus on sitoa mineraalitayteaineet 
kuituihin. Esimerkiksi, polyakryyliamidia kaytetaan yleises- 
ti kalsiumkarbonaatin sitomiseksi selluloosakuituihin . 

10 Tallaista tekniikkaa voidaan pitaa sitomistehtavaan tyydyt- 
tavana, vaikkakin lisattyjen tayteaineiden %-osuus on rajal- 
linen. Toisaalta tallainen tekniikka karsii maaratyista 
haitoista, joiden poistaminen olisi erityisen toivottavaa. 

15 Ensimmainen haitta koskee huomattavaa ylimaaraista tuotanto- 
kustannusta, joka johtuu retentioapuaine ( id) en lasnaolosta, 
jotka ovat kalliita tuotteita. 

Toinen haitta johtuu siita seikasta, etta vedenpoistoproses- 
20 siin, tai prosessiin vesifaasin poistamiseksi, liittyy mer- 
kittava retentioapuaine ( id) en samoin kuin mineraalitayteai- 
neiden poistaminen, jotka menetetaan lopullisesti . Tasta on 
tuloksena taloudellinen menetys r joka voidaan luokitella 
oleelliseksi, ja myos, ennen kaikkea, ympariston saastumi- 
25 nen, jota voidaan vastustaa vain jatevedenpuhdistuslaitoksen 
avulla. 

Tallaisen laitoksen kokoonpanolla ja toiminnan yllapidolla 
on puolestaan haitallinen vaikutus tallaisten tuotteiden 
30 tuotannon taloudelliseen tasapainoon. 

Retentioapuaine ( id) en lasnaolo on myos vastuussa pohjan 
lapinakemisen huononemisesta paperinvalmistusalalla. 

35 Eras toinen tunnettu tekniikka mineraalitayteaineiden sisal- 
lyttamiseksi kuitupoh jaiseen selluloosasubstraattiin on tek- 
niikka, joka kuvataan kansainvalisessa PCT-patenttihakemuk- 
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sessa W092 15754 , joka on julkaistu taman patenttihakemuksen 
prioriteettipaivamaaran j alkeen . 



Tassa valiinsovitetussa patenttihakemuksessa kuvataan mene- 
5 telma, joka koostuu selluloosamassakuitumassan, vedettoman 
ja kerayspaperimassaksi luokitellun, sisaltaen 40-95 pai- 
no-% vetta, alistamisen kasittelylle, jossa se saatetaan 
kontaktiin kalkin kanssa ja jossa kaasumaista C0 2 :ta inji- 
soidaan kalkkikasiteltyyn massaan paineistetun jauhimen 
10 sisalla. Tama kasittely tekee mahdolliseksi saada tayteai- 
netta kiteisesta CaC0 3 :sta / joka on paikallistunut oleelli- 
sesti selluloosakuitu jen soluontelossa ja seinassa. 

Olisi huomattava, etta kasittely suoritetaan kuivassa vali- 
15 aineessa eika vesipoh jaisessa nestevaliaineessa . Lisaksi 

saadulle komposiittituotteelle on tunnusomaista, etta suurin 
osa kiteisesta CaC0 3 :sta sijaitsee kuitujen sisalla. 

Seurauksena mainitusta massasta saatujen paperien CaC0 3 -pa- 
20 nos pysyy suhteellisen rajallisena (alle 20 %), mika on 

samaa luokkaa kuin retentioapuaineita kayttavilla panostus- 
tekniikoilla saavutetut. 

Keksinnon eraana kohteena on voittaa edella mainitut haitat 
25 ehdottamalla uutta komposiittituotetta, joka perustuu kui- 
tuihin ja tayteaineisiin ja joka tyydyttaa edella mainittu- 
jen kohdeiden tavoittelun ja voidaan saavuttaa turvautumatta 
normaalisti kaytettyihin retentioapuaineisiin. 

30 Keksinnon edelleen eraana kohteena on sallia valmistaa jopa 
paljon tayteainetta sisaltavan komposiittituotteen, tallai- 
sella ilmauksella yleensa ymmarretyssa mielessa, erityisesti 
paperinvalmistusalalla, ts. komposiittituotteen, jossa mine- 
raalikayttomaara on yli 50 paino-% kuiva-aineiden kokonais- 

35 maarasta. 
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Edelleen keksinto koskee menetelmaa tallaisen uuden kompo- 
siittituotteen saamiseksi, jota tuotetta voidaan kayttaa 
erilaisissa sovellutuksissa. 

5 Keksinnon mukainen uusi komposiittituote koostuu kuitukitei- 
sesta heterogeenisesta rakenteesta, joka koostuu: 

- toisaalta suuresta maarasta kuituja, joilla on laajennettu 
ominaispinta ja hydrof iilinen luonne, ja joiden pinnalla on 
oleellinen maara mikrof ibrilleja, jolloin naiden mikrofib- 

10 rillien halkaisija on edullisesti alle 5 pm, ja 

- toisaalta saostetun kalsiumkarbonaatin kiteista (PCC) , 
jotka ovat oleellisesti jar jestaytyneet rakeiden ryhmiksi, 
jotka vangitsevat mikrof ibrillit ja joiden paaosa on liitty- 
nyt niihin suoraan mekaanisella sidoksella. 

15 

Edelleen tama keksinto koskee sen tyyppista menetelmaa, etta 
siihen liittyvat oleellisesti seuraavat vaiheet: 

- mikrof ibrilloituj en kuitujen saattaminen kontaktiin, vesi- 
pohjaisessa valiaineessa ja kohtuullisesti sekoittaen, kal- 

20 siumionien, Ca*+, kanssa, joka on lisatty kalkkina, ja 

- voimakkaasti sekoittaen, karbonaatti-ionien, C0 3 ~~, lisaa- 
misen lisattyna epasuorasti hiilidioksidin, C0 2 , injisoimi- 
sella 

25 jossa menetelmassa, ennen C0 2 :n lisaamista: 

mikrof ibrilloitu jen kuitujen ja kalkin suspensio laimenne- 
taan kiintoainepitoisuuteen 5 tai alle, edullisesti 4 tai 
alle, ja erityisen edullisesti luokkaa 2,5 paino-%, ja 

- suspensio stabiloidaan lampotilassa valilla 10 ja 50 °C, 
30 aikaansaamaan lopulta CaC0 3 :n (PCC) kiteytymisen in situ, 

oleellisesti jar jestaytyneena PCC-kiteiden rakeisiksi ryh- 
miksi, joiden kiteiden paaosa vangitsee mikrof ibrillit ja on 
liittynyt niihin suoraan mekaanisella sidoksella. 

35 Taman keksinnon erilaiset muut ominaispiirteet ilmenevat 
seuraavasta yksityiskohtaisesta kuvauksesta. 
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Uuden komposiittituotteen suoritusmuodot esitetaan oheisiin 
kaavioihin viitaten. 

Kuviot 1-3 ovat pyyhkaisyelektronimikroskooppi (SEM) -valo- 
5 kuvia / eri suurennoksilla, 40° SR:aan jalostetttuihin euca- 
lyptus-selluloosakuituihin perustuvan komposiittituotteen 
rakenteesta. 

Kuviot 4-6 ovat samanlaisia SEM-valokuvia samasta tuot- 
10 teesta, joka on saatu eucalyptus-selluloosakuiduilla, jotka 
on jalostettu tasolle 60° SCHOPPER-RIEGLER (SR) . 

Kuviot 7-9 ovat SEM-valokuvia samasta tuotteesta, joka on 
saatu eucalyptus-selluloosakuiduilla f jotka on jalostettu 
15 95° SRraan. 

Kuviot 10 ja 11 ovat SEM-valokuvia , jotka ovat verrattavissa 
valokuviin 7 - 9 ja vastaavat mineraalimateriaalin suurempia 
kayttomaar ia . 

20 

Kuviot 12 - 14 ovat SEM valokuvaia, eri suurennoksilla, 
komposiittituotteesta, joka perustuu mantykuituihin, jotka 
on jalostettu 60° SR:aan. 

25 Kuviot 15 - 17 ovat SEM-valokuvia , eri suurennoksilla, kom- 
posiittituotteesta, joka perustuu pyokkikuituihin, jotka on 
jalostettu 95° SR:aan. 

Kuviot 18 ja 19 ovat SEM-valokuvia , eri suurennoksilla , 
30 komposiittituotteesta, joka perustuu synteettisiin selluloo- 
sa-asetaattikuituihin. Tassa tapauksessa kaytetty tuote 
sisaltaa luonnollisesti mikrof ibrille ja. 

Kuviot 20 - 22 ovat SEM-valokuvia , eri suurennoksilla , ak- 
35 ryylikuituihin perustuvasta komposiittituotteesta. 
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Kuviot 23-25 ovat SEM-valokuvia, eri suurennoksilla f kom- 
posiittituotteesta, joka perustuu bakteeriperaisiin sellu- 
loosakuituihin, jotka luonnollisesti sisaltavat mikrof ibril- 
le ja. 

5 

Kuviot 26-28 ovat SEM valokuvat f eri suurennoksilla, jotka 
ovat suurempia kuin edella olevissa valokuvissa kaytetyt, 
PCC-kiteiden rakeista, jotka vangitsevat mikrof ibrille ja, 

10 Kuviossa 1-3 esitetaan, vastaavilla suurennoksilla 501 , 

1850 ja 5070 , etta keksinnon mukainen uusi komposiittituote 
koostuu kuiturakenteesta, joka koostuu peruskuitu jen 1 ma- 
tosta, jotka ovat luonteeltaan hydrof iilisia ja joilla luon- 
nostaan tai kasittelyn kautta on maaratty ominaispinta-ala. 

15 Viimeksi mainittu on funktio mikrof ibrillien 3 lukumaarasta, 
joka on varustettu kunkin kuidun 1 pinnalle. Tama mikrof i- 
brillien kokoonpano voi esiintya joko luonnostaan tai olla 
saatu kasittelylla kuten hierrolla ( f ibrilloinnilla) , joka 
koostuu kuitujen ajamisesta jauhimen levyjen tai kiekkojen 

20 valitse tavanomaisen menettelytavan mukaisesti. 

Kuiturakenteella on ominaispiirre, etta se sisaltaa saoste- 
tun kalsiumkarbonaatin (PCC) kiteita 2, jotka ovat jakaantu- 
neet tasaisesti ja oksastettu suoraan mikrof ibrilleille 3, 
25 edullisesti ilman rajapintaa tai sideaineen tai retentioapu- 
aineen lasnaoloa. On tarkeaa huomata, etta nama kiteet ovat 
jar jestaytyneet rakeiden ryhmiksi, joiden paaosa vangitsee 
mikrof ibrillit luotettavalla ja ei-labiililla mekaanisella 
sidoksella. 

30 

Kuvauksenomaisesti f kuviossa 26, suurennoksella 45000 X, ja 
kuvioissa 27 ja 28, suurennoksilla 51500 X, esitetaan PCC- 
kiteiden 2 rakeet kiinnittyneina mekaanisesti mikrofibril- 
leihin 3. Siten viimeksi mainitut vangitaan rakeiden mas- 
35 saan. 
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Oli mahdollista johtaa rae/mikrof ibrilli-sidoksen hienora- 
kenne ekstrapoloimalla, erityisesti alia kuvatun testin 
avulla. 

5 Testin periaate perustuu siihen, etta arvioidaan ei-hydro- 
lysoituvan selluloosan maara, ts, selluloosan, jonka olete- 
taan olevan vangittuna rakeiden massassa, keksinnon mukai- 
sessa komposiittituotteessa, joka sisaltaa 25 paino-% sellu- 
loosaa, joka on hierretty 95° SR:aan ja 75 paino-%:iin 
10 PCC:ta. 

Testin metodologia on seuraavanlainen: 

1 - Komposiittituotteen valmistaminen keksinnon mukaisella 
15 menetelmalla. 

2 - Komposiittituotteen lapikotainen entsyymikasittely : 
selluloosan selektiivinen entsymaattinen hydrolyysi 4 0 
°C:ssa ja pH 7:ssa, 6 paivan ajan, sellulaaseilla (CELLU- 

20 CLAST 1/5 L tasolla 500 IEU/g ja NOVOZYM 342 tasolla 500 
IEU/g, molempia myy yhtio NOVO ENZYMES) • 

3 - Entsyymihydrolyysi jaanteen tutkiminen: 

25 a) - Tuhkapitoisuus 400 °C:ssa = 93,8 % kuiva-aineesta. 

Tasta voidaan paatella, etta hydrolyysi jaanne sisaltaa noin 
5 % ei-mineraalituotteita. 

b) - Analyysi 93,8 % tuhkaa kobolttinitraattivar jayksella: 
30 hydrolyysi jaannoksen mineraaliosa koostuu 100 %:sta kalsiit- 

tia. 

c) - Entsyymihydrolyysi jaannos kasitellaan laimealla suola- 
hapolla kontrolloidussa pH-arvossa noin 7. Muodostunut CaCl 2 

35 poistetaan ultrasuodatuksella f ja jaannos analysoidaan kaa- 
sukromatograf ialla happohydrolyysin jalkeen menetelmalla/ 
jonka on kuvannut Saeman (TAPPI 37(8)/ 336-343) ja muutta- 
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malla saadut monomeerit alditoliasetaatiksi. Tama analyytti- 
nen tekniikka tekee naytteessa lasna olevien neutraalien 
oosien maarittamisen mahdolliseksi. Siten oli mahdollista 
maarittaa, etta 3 paino-% lahtoaineselluloosasta on entsyy- 
5 mien ulottumattomissa ja kaikissa todennakoisyys on vangittu 
PCC-rakeiden sisalle, kuten esitetaan esimerkiksi kuvioissa 
26 - 28. 

Tallainen jar jestaytyminen on erilaista kuin lukuisilla 
tunnetuilla mineraalitayteaineilla, joiden kiteet muodosta- 
vat suurempi- tai pienenpikokoisia joukkoja kun ne integroi- 
tuvat kuituverkostoksi, jolloin tama integrointi suoritetaan 
retentioapuaineiden lasna ollessa. Tallainen rakenne ei hau- 
raudestaan johtuen yleensa tee mahdolliseksi tayteaineen 
kestavaa ja pysyvaa pysymista kuiduilla. 

Uudella komposiittituotteella voi olla eri esitysmuoto ja f 
kuten: 

- vkesipohjainen suspensio, joka edustaa muutoksen tai kay- 
ton valituotetilaa f 

- tahna, jonka kosteuspitoisuus on esimerkiksi noin 60 %, ja 
joka myos edustaa muutoksen valituotetilaa, 

- tiivis massa, jossa on alhainen vesipitoisuus , esimerkiksi 
noin 5 % f edustaen muutoksen valituotetilaa tai lopullista 
kayttotilaa, 

- kasitelty tuote, johon komposiittituote sisallytetaan 
muutoksen jalkeen. 

30 Kuitujen ominaispinta-ala on yli 3 m 2 /g f edullisesti 6 m 2 /g 
ja erityisen edullisesti 10 m 2 /g. 

Edullisesti, kun kuidut hierretaan f ne hierretaan jauhau- 
tuneisuustilaan, ilmaistuna yksikossa ° SR, joka on 30 , 
35 edullisesti 40 ja erityisen edullisesti 50 tai yli. 
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Keksinnon mukaisesti komposiittituote kasittaa saostetun 
kalsiumkarbonaatin (PCC) kiteiden panosmaaran 20, edullises- 
ti 30 ja erityisen edullisesti 40 paino-% tai yli, kiintoai- 
neiden kokonaismaarasta. 

5 

Eras tapa saada uusi komposiittituote, kuten kuvioissa 1-3 
esitetty, koostuu hydrof iilisen luonteen omaavien kuitumate- 
riaalien, esimerkiksi tasolle 40° SCHOPPER-RIEGLER hierret- 
tyjen eucalyptus-selluloosakuitu jen vesipoh jaisen suspension 

10 lisaamisesta sopivaan reaktoriin. Tallaista suspensiota f 

joka sisaltaa 0,1 - 30 paino-% kiintoainetta kuitujen muo- 
dossa, edullisesti 2,5 paino-%, lisataan reaktoriin sekoit- 
taen samalla hitaasti, maara 2 - 60 kg, riippuen halutusta 
PCC-suhteesta, tietaen, etta nama maarat vastaavat vastaa- 

15 vasti PCC-panoksia 90 ja 20 paino-%, komposiittituotteen 
kiintoaineiden kokonaismaarasta. 

Sitten reaktoriin lisataan 3 kg kalkin (kalsiumhydroksidin ) , 
Ca(0H) 2 , vesipoh jaista suspensiota, joka sisaltaa 10 paino-% 
20 kiintoainetta. Siten kalkki muodostaa kuitujen kanssa kon- 
taktiin saatettavien Ca^-ionien lahteen. 

Keksinnon mukaisen menetelman eraan edullisen ominaispiir- 
teen mukaisesti Ca(OH) 2 /kuidut-suhde, ilmaistuna kuiva-ai- 
25 neena, vaihtelee 6; 1 - 0,2:1. 

Hitaasti sekoittaen seos laimennetaan sitten lopulliseen 
kiintoainepitoisuuteen 5 paino-% tai alle, seoksen kokonais- 
painosta, edullisesti 4 % tai alle ja erityisen edullisesti 
30 luokkaa 2,5 %. 

Heti kun seos on stabiloitu lampotilassa valilla 10 ja 50 
°C, esimerkiksi noin 30 °C:ssa, aloitetaan kiivas sekoitta- 
minen liikkuvan elementin avulla, joka pyorii esimerkiksi 
35 nopeudella valilla 100 ja 3000 r/min, erityisesti luokkaa 
500 r/min, ja lisataan hiilidioksidia nopedella 0,1 - 30 
m 3 /h/kg kalsiumhydroksidia, edullisesti 15 m 3 /h/kg. Karbo- 



10 

naatti-ionit, C0 3 ~, joiden tarkoitus on reagoida kalsiumio- 
nien, Ca 4 *, muodostuvat juuri hiilidioksidista. 

Sitten alkaa saostuminen ja johtaa kalsiumkarbonaattikitei- 
5 den muodostumiseen, jotka voidaan saada kasvamaan oksastuk- 
sella tai kidealkioiden muodostuksella suoraan kuiduille, 
tehden mahdolliseksi saada suuren mekaanisen lujuuden omaa- 
van kuitu/kide-komposiitin. 

10 Valitussa esimerkissa koeolosuhteet suosivat muodoltaan 
romboedristen kiteiden muodostumista. Naita olosuhteita 
muuttamalla on mahdollista saada muodoltaan skalenoedrisia 
kiteita. 

15 Reaktio jatkuu 5-90 min ajan, edullisesti noin 20 minuut- 
tia, minka aikana saadetaan toisaalta pH-arvoa, joka on noin 
12 reaktion alussa ja laskee pH-arvoon 7 reaktion lopussa, 
ja toisaalta lampotilaa, jota pidetaan noin 30 °C:ssa. 

20 Reaktiot pysahtyvat kun kaikki kalkki on reagoinut hiili- 

dioksidin kanssa, ts. kun pH-arvo on stabiloitunut pH-arvoon 
noin 7 . 

Ennen reaktiota kalkin vesipoh jaiseen suspensioon voidaan 
25 lisata kelatoivia aineita kuten etyleenidiamiinitetraetikka- 
happo, tai dispergoimisaineita kuten polyakryyliamidi, 

Kuten kuvioissa 1-3 esitetaan, tekee edella oleva menetel- 
ma mahdolliseksi saada saannollisia hieno jakoisia kiteita 

30 hyvin sidottuina selluloosamikrof ibrilleihin tai suoraan 

niihin oksastettuina hyvalla jakaantumisella ja suositulla 
konsentroitumisella suurimman ominaispinta-alan vyohykkei- 
siin tai vyohykkeille • Kuvioiden 1-3 vertailu paljastaa 
tallaisen oksastuksen selluloosakuiduilla, jotka on jauhettu 

35 40° SR:aan ( ominaispinta-ala 4,5 m 2 /g) , sisaltaen kiteita, 
jotka, esimerkissa, muodostavat PCC-massan noin 60 paino-%, 
kiintoaineen kokonaismaarasta . Kuviot 1-3 vastaavat valo- 
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kuvia, jotka on otettu pyyhkaisyelektronimikroskopiaila 
naytteilla, jotka on kuvattu etukateen nk. kriittisen pis- 
teen tekniikalla. 

5 Kriittisen pisteen vedenpoistomenetelma koostuu seuraavan 
metodologian suorittamisesta: 

- Vaihe no. 1: dehydratointi (ympariston paine ja lampoti- 
la) : 

10 Ennen vedenpoistotapahtumalle alistamista analysoitavat 

naytteet dehydratoidaan ensin perakkaisilla ajoilla kasvavan 
konsentraation (30, 50, 10, 90, 100 %) omaavien asetoni(- 
tai etanoli) liuosten lapi. 

15 - Vaihe no. 2: korvikeneste (lampotila: 10 °C, paine: 5,0 
MPa) : 

Talla tavalla valmistettu nayte lisattiin laitteen kuivaus- 
soluun, solun ollessa taytetty asetonilla (tai etanolilla) . 
20 Sitten suoritetaan useita perakkaisia pesuja korvikenesteel- 
la (tassa tapauksessa C0 2 :lla) kaiken asetonin (etanolin) 
poistcuniseksi . 

- Vaihe no. 3: vedenpoisto (lampotila: 37 °C, paine: 8,0 
25 MPa) : 

Sitten rajatun alueen lampotila kohotetaan 37 °C:seen, ko- 
hottaen paineen 8,0 MPa:han. Taten C0 2 muuttuu nestetilasta 
kaasutilaan rajapintaa ylittamalla. 

30 C0 2 -kaasun poistsotiisen jalkeen nayte on valmis elektronimik- 
roskopialla tarkkailtavaksi . 

Kaytetty instrumentti on CPD 030-tyyppia, jota myy yhtio 
BOIZIAU DISTRIBUTION. 

35 

Kuvioissa 4-6, verrattuna kuvioihin 1-3, esitetaan saos- 
tuneita kiteita, jotka ovat laheisesti sitoutuneet mikrofi- 
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brilleihin homogeenisemmin. Nama kuviot vastaavat tuotteita, 
jotka saatiin selluloosakuiduista, tarkemmin eucalyptus-kui- 
duista, jotka on hierretty 60 p SR:aan, ja joiden ominais- 
pinta-ala on 6 m 2 /g ja jolle kiintoaineiden perusteella 60- 
5 paino-% PCC-kidealkioiden muodostuminen on tuotettu edella 
kuvatulla tavalla. 

Nama kuviot 4-6 valmistettiin samoissa olosuhteissa ja 
samoilla parametreilla kuin kuviot 1 - 3, 

10 

Kuviot 7-9 vastaavat valokuvia, jotka on otettu pyyhkaisy- 
elektronimikroskopialla, vastaavilla suurennopksilla 1840 , 
5150 ja 8230, komposiittituotteista, jotka saatiin eucalyp- 
tus-kuiduista, jotka oli hierretty 95° SR:aan ( ominaispinta- 
15 ala 12 m 2 /g) . 

Tassa tapauksessa valittiin samat toimintaolosuhteet . 

Naiden hierron kolmen kasvavan tason vertailu, ts. kuvioiden 
20 1-3, kuvioiden 4 - 6 ja kuvioiden 7-9 vastaavasti, 
osoittaa mikrof ibrillien lukumaaran korreloivan kasvun. 

Kuviot 10 ja 11 ovat myos valokuvia komposiitista, joka saa- 
tiin eucalyptus-kuiduista, jotka oli hierretty 95° SR:aan ja 
25 alistettu PCC-kiteista olevan tayteaineen oksastukselle . Ta- 
man komposiitin tayteainemaara oli noin 85 paino-% kiintoai- 
neen kokonaismaarasta. 

Kuvioissa 12 - 14 esitetaan menetelman soveltaminen manty- 
30 kuituihin, jotka on hierretty 60° SR:aan (ominaispinta-ala 
6,5 m 2 

/g)f joilla on aikaansaatu lopullinen PCC-kiteytys 
kiintoainepitoisuudella 65 paino-%. 

Muodostuneella komposiittituotteella on samanlainen ulkonako 
35 kuin edellisissa esimerkeissa PCC-kiteiden rakenteen, ja- 
kaantumisen ja homogeenisyyden suhteen, samoin kuin naiden 
kiteiden muodon suhteen. 
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Kuviot 15 - 17 ovat valokuvia, suurennoksilla 1860 , 5070 ja 
8140 , joissa esitetaan komposiittituotteet , jotka on saatu 
pyokkikuiduista, jotka on hierretty 95° SR:aan (12 m 2 /g) , ja 
joille on oksastettu PCC-kiteiden taytemaara noin 75 paino-% 
5 kiintoaineesta. 

Kuvioissa 18 ja 19 esitetaan keksinnon mukaisen komposiitti- 
tuotteen edelleen eras suoritusmuoto, joka on saatu synteet- 
tisista kuiduista, spesif isemmin selluloosa-asetaattikui- 
10 duista, kuten sellaisista, joita yhtio HOECHST CELANESE myy 
nimella "FIBRET". Tallainen tuote koostuu mikrof ibrilleista, 
joiden ominaispinta-ala on noin 20 m 2 /g. Naita mikrof ibril- 
leja kaytettiin sellaisenaan eika alistettu, ennen menetel- 
maa, hierrolle f ibrilloimalla. 

15 

Menetelma suoritettiin edella kuvatulla tavalla ja PCC-ki- 
teiden kasvatus suoritettiin sellaisissa olosuhteissa, etta 
komposiittituote sisalsi 60 paino-% mineraalimateriaalia/ 
kiintoaineen perusteella. 

20 

Kuviot 20 - 22 ovat valokuvia , suurennoksilla 526, 1650 ja 
4010, komposiittituotteesta, joka koostuu synteettisista 
kuiduista kuten akryylikuidut , joita yhtio COURTAULDS myy 
nimella M APF-akryylikuidut M . Tallaiset kuidut hierrettiin 

25 VALLEY- jauhimessa niin f etta niilla oli korkea fibrilloitu- 
misaste, joka vastasi ominaispinta-alaa noin 6 m 2 /g, Vertai- 
luna, tallaisia kuituja, joilla on luonnollisesti jauhautu- 
neisuustila luokkaa 13° SR, hierrettiin 17° SR:aan. Kitey- 
tys f joka suoritettiin samoissa edella kuvatuissa olosuh- 

30 teissa, antoi lopullisen tuotteen, joka sisalsi 75 paino-% 
PCC:ta, kiintoaineen kokonaispainosta, jonka kiteilla on 
seunanlaiset muodot ja koot kuin aikaisemmissa esimerkeissa. 

Kuvioiden 18 - 22 analyysi paljastaa kiteytymisen saman 
35 yleisulkonaon kiteiden ulkonaon, jakaumah ja homogeenisyyden 
suhteen. 
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Kuvioissa 23 - 25 kuvataan komposiittituotteen uusi suori- 
tusmuoto, joka koostuu bakteeriperaisista selluloosakuiduis 
ta, joita yhtio WEYERHAEUSER myy rekisteroidylla tavaramer- 
killa "CELLULON" . Nama selluloosakuidut , joiden ominaispin- 
5 ta-ala on luokkaa 200 m 2 /g ja jotka esitetaan paksun tahnan 
muodossa, eivat vaadi ennalta tapahtuvaa f ibrillointikasit- 
telya mekaanisella hierrolla. 

Toisaalta niita ei tarvitse dispergoida "seka"-tyyppia ole- 
10 van laitteen avulla (pyorimisnopeus luokkaa 1000 r/min) , 
dispergoimisaineen kuten karboksimetyyliselluloosan (CMC) 
lasna ollessa tai puuttuessa. Tama tuote valmistetaan ja 
sita kaytetaan konsentraatioissa noin 0,4 paino-% kuiva- 
aineesta. 

15 

Kiteytys, joka aikaansaatiin edella kuvatuissa olosuhteissa 
antoivat lopullisen tuotteen, joka sisalsi 72 paino-% 
PCC:ta, kiintoaineen kokonaismaarasta. 

20 Kuten edella olevasta kuvauksesta ilmenee, keksinto tekee 
mahdolliseksi tuottaa synteettisen, selluloosapohjaisen 
komposiittituotteen/ joka voi sisaltaa mineraalimateriaalin 
suuremman tai pienemman maaran, kuituihin suoraan kiinnitty 
neiden kiteiden paino-%-osuuden mukaan. Tallainen tuote ei 

25 sisalla retentioapuainetta ja voidaan saada suorittamalla 
yksinkertaisen ja huokean menetelman, jota voidaan hallita 
ilman piilevia vaikeuksia. 

Tallaista komposiittituotetta voidaan kayttaa raaka-aineena 
30 tuotettaessa rakennusmateriaale ja, joilla on oltava erityi- 
sia lujuus-, inerttisyys- ja syttymattomyysominaispiirteita 
Tallaisessa sovellutusesimerkissa, koostumuksessa lasna ole 
vien kuitujen alhaisesta osuudesta riippumatta, tulee mah- 
dolliseksi, kun kaytetyilla kuiduilla on riittavan avoin ra 
35 kenne, tuottaa itsesitovaa mineraalimatef iaalia, jolla on 
hyva koossapysyminen. 
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Rakennusmateriaalien alalia keksinnon mukainen komposiitti- 
tuote voidaan valmistaa levyjen, paallysten, tiilien tai 
tiiliskivien ja vastaavien muotoon. 

5 Toinen sovellutusalue on paperiteollisuus . Komposiitti- 
tuotetta, vesipoh jaisena suspensiona tai tahnana, jonka 
kiintoainepitoisuus on 40 paino-%, voidaan kayttaa seoksena 
tavanomaisen kuitususpension kanssa paljon tayteainetta 
sisaltavien tavanomaisten paperien valmistamiseksi, Tassa 

10 sovellutuksessa valmistetaan sitten seos, jossa on perin- 
teisten kuitujen suspensiota ja keksinnon mukaista suspen- 
siota, saatavien tuotteiden fysikaalisten ominaispiirteiden 
mukaan. Tayteaineiden retentio paperissa alkuperaiseen koos- 
tumukseen verrattuna on suurempi kuin tavanomaisesti saatu, 

15 ainakin 10-20 pisteeseen. Juuri tata tarkoitetaan taman 

keksinnon mielessa ilmauksella ••paljon" tayteainetta sisal- 
tava paperituote. 

Keksinto sallii myos valmistaa, markaprosessilla, substraat- 
2 0 teja tai verkostoja lapinakymattomiksi tehdyista huovikekui- 
duista, joissa on on mahdollista saavuttaa suurempi mine- 
raalitayteaineiden osuus kuin nykyisilla tekniikoilla. 

Keksinto ei rajoitu kuvattuihin ja esitettyihin esimerkkei- 
25 hin, jolloin on mahdollista tehda siihen erilaisia muutoksia 
keksinnon puitteista poikkeamatta. 
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Patenttivaatimukset 

!• Uusi komposiittituote, tunnettu siita, etta se 
koostuu kuitukiteisesta heterogeenisesta rakenteesta, joka 
koostuu: 

5 - toisaalta suuresta maarasta kuituja f joilla on laajennettu 
ominaispinta ja hydrof iilinen luonne, ja joiden pinnalla on 
oleellinen maara mikrof ibrilleja, jolloin naiden mikrof ib- 
rillien halkaisija on edullisesti alle 5 pm, ja 
- toisaalta saostetun kalsiumkarbonaatin kiteista (PCC) , 
10 jotka ovat jar jest aytyneet rakeiden ryhmiksi, jotka vangit- 
sevat mikrof ibril lit ja joiden paaosa on liittynyt niihin 
suoraan mekaanisella sidoksella. 

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen uusi tuote, t u n n e t - 
15 t u siita, etta kuitujen ominaispinta on yli 3 m 2 /g, edul- 
lisesti 6 m 2 /g ja erityisen edullisesti 10 m 2 /g. 

3 . Patenttivaatimuksen 1 tai patenttivaatimuksen 2 mukainen 
uusi tuote, tunnettu siita, etta kaytetyt kuidut 

20 ovat hierrettyja ( f ibrilloitu ja) • 

4. Yhden patenttivaatimuksista 1-3 mukainen uusi kompo- 
siittituote, tunnettu siita, etta se sisaltaa saos- 
tetun kalsiumkarbonaatin (PCC) kiteista olevaa tayteainetta, 

25 jota on 20 , edullisesti 30 ja erityisen edullisesti 40 pai- 
no-% tai enemman, kiitoaineiden kokonaismaarasta. 

5 . Yhden patenttivaatimuksista 1-4 mukainen uusi kom- 
posiittituote, tunnettu siita, etta kuidut ovat 

30 selluloosakuitu ja. 

6. Yhden patenttivaatimuksista 1-4 mukainen uusi kom- 
posiittituote, tunnettu siita, etta kuidut ovat 
synteettisia kuituja. 
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7. Yhden patenttivaatimuksista 1-6 mukainen uusi kompo- 
siittituote, tunnettu siita, etta se esitetaan 
vesipoh jaisen suspension muodossa. 

5 8. Yhden patenttivaatimuksista 1-6 mukainen uusi kompo- 
siittituote, tunnettu siita, etta se esitetaan 
tahnan muodossa. 

9. Yhden patenttivaatimuksista 1-6 mukainen uusi kompo- 
10 siittituote, tunnettu siita, etta se esitetaan 

tiiviin massan muodossa. 

10. Menetema yhden patenttivaatimuksista 1-9 mukaisen 
uuden komposiittituotteen valmistamiseksi, tunnettu 

15 siita, etta se on tyyppia, joka kasittaa oleellisesti seu- 
raavat vaiheet: 

- mikrof ibrilloitu jen kuitujen saattaminen kontaktiin, vesi- 
pohjaisessa valiaineessa ja kohtuullisesti sekoittaen, kal- 
siumionien, Ca ++ r kanssa, joka on lisatty kalkkina, ja 

20 - voimakkaasti sekoittaen, karbonaatti-ionien f C0 3 "" f lisaa- 
misen lisattyna epasuorasti hiilidioksidin f C0 2f injisoimi- 
sella f 

jossa menetelmassa, ennen C0 2 :n lisaamista: 

mikrof ibrilloitu jen kuitujen ja kalkin suspensio laimenne- 
25 taan kiintoainepitoisuuteen 5 tai alle f edullisesti 4 tai 
alle, ja erityisen edullisesti luokkaa 2,5 paino-%, ja 

- suspensio stabiloidaan lampotilassa valilla 10 ja 50 °C, 
aikaansaamaan lopulta CaC0 3 :n (PCC) kiteytymisen in situ, 
oleellisesti jar jestaytyneena PCC-kiteiden rakeisiksi ryh- 

30 miksi, joiden kiteiden paaosa vangitsee mikrof ibrillit ja on 
liittynyt niihin suoraan mekaanisella sidoksella. 

11. Patenttivaatimuksen 10 mukainen menetelma, tun- 
nettu siita, etta C0 2 -in jektiovaiheessa suoritettu kii- 

35 vas sekoittaminen on nopeudella valilla 100 ja 3000 r/min. 
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12. Yhden patenttivaatimuksista 1-9 mukaisen uuden kom- 
posiittituotteen kaytto rakennusmateriaalien valmistukseen. 

13. Yhden patenttivaatimuksista 1-9 mukaisen uuden kompo- 
siittituotteen kaytto paljon tayteainetta sisaltavien pape- 
rituotteiden valmistukseen. 

14. Yhden patenttivaatimuksista 1-9 mukaisen uuden kompo- 
siittituotteen kaytto lapinakymattomiksi tehtyjen huovike- 
substraattien valmistukseen. 
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